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@ EsctraktlonvonOniumMbanausProzaaaw 

Dia voritagancia Erfindufig betrifft ein Verfahran zur 
Eictralction von Oniumsalzan, bevomigt quaitare Phosphoni- 
ufTHaalza aut wftabrigan Ldaungan in aine nicht mil Wasaar 
mtachbara organiacha Gagenphasa, daa dadurch gekann- 
Michnat iac daft zuafltziich aina phanoliaeha Komponanta 
wird. 
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Extraktion von Oniumsalzen aus ProzeBwgssern und Ab- 
wassern 



Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Entfernung 
von Oniumsalzen, besoncers quartSren Phosphoniumverbin- 
dungen und insbesondere quartaren Ammoniuinverbindungen, 
aus waBrigen Systemen, die bei der Herstellung oder Ver- 
wendung dieser Oniiunsalze anf alien. 

Oniuinsalze finden heute eine sehr vielfSltige Anwendung, 
2.B. als Textilhilfsmittel, Desinfektionsmittel und als 
Phasentransf erlcatalysatoren . 

Insbesondere die quartSren Aimnoniumsalze werden in der 
Textilindustrie als Textilweichnacher , Viskosezusatz- 
mittel, Hilfsmittel fur NaBechtheit oder beim Farben 
als Egalisiermittel bzw. Retarder und als Abzieh- und 
Xtzmittel eingesetzt. Ferner werden Textilien mit Hilfe 
von quartaren Ammoniumsalzen antiseptisch und anti- 
statisch eingestellt. In der kosinetischen Industrie 
und in der Medizin werden ebenfalls die bakteriziden , 
germiziden und fungi ziden Eigenschaf ten der quartaren 
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aem Elnsatz al, «o«tionshU£smittel x.B. in der 
Kiri«U,ewinnun, und als Net^mel in 6er Er«l,a- 
winnung sowi. al. En^lgatoren b.i Poly»eris.t.onen, 
:^aen oniuBsalze all^emein und besondera ^tar. 
;^„i»saize una .hoaphoniunsaUa .1= 
.cenannte Phasentranaferkatalysatoren 
Bilfe aei PhaaentranafarKataIy« wennen elne Vielzahl 
"n or,anischen PeaXtionen wi. S«3,s.i«tio..-, El^^- 
rw„s-! 0,id.ti»n=- una «ea,*ti=na-. "^^l 

vor«heb.n 1st aar raach. ho=h«.leHular. Aufbau bex 
^ly^«,a*n«tlon» i» Ph..an,ranzfl»chenver£anren. »=bei 
IltiLll. tl»r»pla.tis=he KunstatoSfe vie Polycarbonate 
una polyester erhalten wrdan. 

Ole baHteriziae WirKnn, insbeaonaer, aer 

una Pboaphonimnverbinaungen wirkt «ch je 

aoch allgen«in nachteilig aann ' 

die von aer Berstellun, Oder Ver«enaung her qnartire 

r.:Lalr. entnalten. in "--"^ f-r^r 

„ besteht dann die Gefahr, daB dxe Bak 
Te re^^itir::: Kisranlagen entscbeiae^^^^^^^ 
bzw .b,etatet wera«> Wnnen. «enn Oberhaupt, so ist 
nur ei„ senr lan,sa«r una un,ollatanai,er Xbbau von 
TuIrfUen ^nin^rbinaun,en in J^^^/ 
, ™ ervarten. Vob Gesetigeber ist jeaoch ein 
anlagen « ««"*~: „toschenswert , solche 

»bbau f„^"^tn tor aer Einschleusung in 

abbauinerten Oniumverblndungen vor aer 

aie KlHranlage a»* dem tewasser z» entf.rnen. 
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Es wurde n\in iiberraschenderweise gefunden/ daB durch 
Zugabe von Phenolen bzw. deren Salze zusainmen mlt einem 
nicht mit Wasser mischbaren LSsiangsmittel quartSre 
Axomonium- und/oder Phosphpnluxnverbindungen aus vSfirlgen 
LBsxingen leicht extrahlert und in die organische Phase 
Uberftlhrt warden kSnnen. Die auf diese Weise von den 
Oniumsalzen befreiten wSflrigen Systeme kBnnen dann 
ohne Probleme in biologische KlSLranlagen eingeleitet 
und anschlieBend in das Abwassernetz eingespeist werden. 
Fiir das erf indungsgemaBe Verfahren eignen sich sowohl 
Monophenole als auch Di-, Tri- und Polyphenole. Insbe- 
sondere sind solche Phenole geeignet, die Alkylreste 
tragen, wobei die Phenole jedoch nicht so stark emulgierend 
vlrken sollten, dafi eine nachtrSgliche Phasentrennung er- 
schvert ist. 

Bei Monophenolen handelt es sich urn Phenole der allge- 
meinen Forioel 1 

wobei bevorzugt in meta- oder para-Stellung stehen 
kann und einen C^-C^g-Alkyl oder Cycloalkylrest, einen 
Cg-Cj^-Aryl-/ Alkaryl- oder Aralkylrest bedeutet. Der 
Rest R^ kann Substituenten tragen und geradkettig oder 
verzweigt sein. Aufierdem kann R^ funktionelle Gruppie- 
rxingen, wie z.B. Ether-, Thioether-, Keto-, Epoxy- 
Gruppen, Halogene und/oder heterocyclische Ringe be- 



Le A 21 660 



0093320 

- 4 - 

inhalten oder als Substituenten tragen. Es kSnnen auch 
roehrere Reste am Aromaten fixiert sein, jedoch ist 
eine ortho-Disxibstitution des Phenols nicht so gtinstig. 
Erf indungsgemSfl k5nnen r.B, folgende Phenole eingesetzt 
werden : 

3- Methylphenol 

4- Methylphenol 
3'Ethylphenol 
4-Ethylphenol 

3- n-Propylphenol 

4 - n -Pr opy Iphenol 

3 - n -Bu ty Iphenol 

4 - n -Bu ty Ipheno 1 
3-tert • -Buty Iphenol ' 
4 -tert: . -Buty Iphenol 

3- n-Penty Iphenol 

4 - n -Pen ty Ipheno 1 

4 -n-Isopenty Iphenol 

4 -n-Hexy Iphenol 

4 -Isohexy Iphenol 

4 -Cyc lohexy Iphenol 

2 -Me thy 1-4 -cyclohexy Iphenol 

4 -n-Hepty Iphenol 

4 -I sohepty Iphenol 

4 -n-Octy Iphenol 

4 -I soocty Iphenol 

4 -n-Nony Iphenol 

4*1 sonony Iphenol 
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4-n-Decylphenol 

4-Isodecylphenol 

n-Undecylphenol 

n-Dodecy Iphenol 

Isodecylphenol 

n-Tetradecylphenol 

n-Stearylphenol 

4-Phenylphenol 

4-Tolylphenol 

4- {2-Ethoxyethyl) -phenol 

4 - ( 2 -Pr opoxy e thy 1 ) -pheno 1 

4- {3-Ethoxypropyl) -phenol 

4 -Butoxy -phenol 

4- (2-Ethoxybutoxy) -phenol 

4 - ( 2-Ethoxyhexy 1 ) -phenyl 

4 -Mercaptobuty 1-phenol 

4- (1 -Acetylethyl ) -phenol 

4^(1 -Acety Ibuty 1 ) -phenol 

Bevorzugt sind Phenole, die einen gegebenenf alls substi- 
tuierten C^-C^j*^®^^ ^i gemaB Formel 1 tragen. 

Besonders bevorzugt sind 

4-tert . -Butylphenol 
4-Isooctylphenol 
4 -n-Decy Iphenol 
4-1 sodecy Iphenol 
4 -n-De cy Ipheno 1 
4 -Cyc lohe xy Ipheno 1 
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Als Bisphenole kommen solche in Frage, die den allge- 
neinen Formeln 2 und 3 entsprechen. 




in denen 

*2'^3'^4 und Rg gleich oder verschieden sein kSnnen und 
fQr Wasserstoff einen C^- bis C^j'^^^y^" Cyclo- 
alkylrest, der gegebenenfalls substituiert sein kann, 
fiir Halogen wie z.B. Brom land Chlor stehen und X eine 
Einfachbindung, einen bis C^g-Alkylen- oder Cyclo- 
alkylenrest, einen C^- bis C^g-Alkyliden- oder Cyclo- 
alkylidenrest, einen heterocyclischen Rest, der auch 
an einen oder beide aromatischen Kerne ankondensiert 
sein kann, ein bicyclisches Ringsystem wie z.B. der 
Norbornylidenrest, eine fiinktionelle Gruppe wie 
0 

_C-, -0-, -S-, -SO-/ -SOj- Oder einen Rest der allge- 
nieinen Formeln 4a und 4b bedeutet. 
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(4a) 



CH3 



CH 



(4b) 



*3 



Beispielsweise kdnnen folgende Bisphenole Verwendung 
fin den: 

2,2-Bis- (4-hydroxyphenyl) -propan 

1 1 1-Bis- (4-hydroxyphenyl) -cyclohexan 

2, 2 -Bis - (4-hydroxyphenyl) -butan 

2,2-Bis- (4-hydroxyphenyl)-pentan 

2,2-Bis- (4-hydroxyphenyl) -hexan 

2 ,2-Bis- (4-hydroxyphenyl) -octan 

2 , 2-Bis- (4-hydroxyphenyl ) --decan 

2 ,2-Bis- (4"-hydroxyphenyl) -dodecem 

2 ,2-Bls- (4-hydroxyphenyl) -hexadecan 

2 ,2-Bis- {4-hydroxyphenyl) -octadecan 

2,2-Bis- {3-chlor- 4-hydroxyphenyl) -propan 

2,2-Bis- (3-methyl-4-hydroxyphenyl) -propan 

2 /2-Bis- (3-methyl-4-hydroxyphenyl) -cyclohexan 

2,2-Bis- (3 -methyl -4-hydroxyphenyl) -dodecan 

2,2-Bis- (3-methyl-4-hydro'xyphenyl) -hexadecan 

2 # 2-Bis- (3 ,5 -dimethyl -4-hydroxyphenyl) -propan 
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4 /4 •-Dihydroxydiphenylether 

4,4 '-Dihydroxydiphenylthioether 

OC ^OC-Bis- (4-hydroxyphenyl) -p-diisopropylbenzol 

2 ,2-Bis- (4-hydroxyphenyl) -norbornan 

1 , 1 ,3,4 ,6-Pentainethyl-3- (3 , 5-diinethyl-4-hydroxyphenyl) - 
indan-5-ol 

Bevorzugt warden Bisphenole mit h5herem aliphatischen 
Anteil elngesetzt. 

Es kSnnen auch Triphenole, Tetraphenole sowie allgeinein 
Polyphenole Verwendiing f indent so z.B- 2 ,4'*Bis- (4-hy- 
droxyphenylisopropyl) -phenol und 1 ,4-Bis- (4,4' -di- 
hydroxytriphenyl-methyl) -benzol , 1,1,4 ,4-Tetra- (4-hy- 
droxyphenyl) -cyclohexan. 

Fiir die erf indungsgemSBe Extraktion geeignet sind 
Oniumsalze, insbesondere quartSLre Phosphoniumsalze und 
ganz besonders quartare T^nunoniumsalze . Bei den extrak- 
tionsfShigen guartaren Ammoniumsalzen kann das Stick- 
stoffatom sowohl in offenkettigen als auch cyclischen 
Systemen vorliegen. Die am Stickstoff befindlichen 
Reste R kSnnen gleich oder verschieden sein und einen 
^r^lS^^^'^y^" Cycloalkyl-, und/oder einen Cg-Cj^- 

Aryl-, Alkaryl- oder Aralkylrest bedeuten. Es kOnnen 
auch jeweils zwei Reste R zu einem Ring verbunden sein, 
so daB sie mit dem Stickstoff atom ein heterocyclisches 
System bilden. Es konnen auch mehrere quartSre Anmonium- 
verbindungen . durch z.B. Alkylengruppen miteinander. ver- 
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bunden sein. Die am Stickstoff bef indlichen Reste R 
kBnnen gegebenenfalls substituiert sein. Beispiels- 
weise geeignet sind solche qurtSre Anmoniumsalze mat 
4 bis 72 C-Atomen und 1 bis 3 N-Atomen: 

Tetranethylammoni'jinbromid 

Te trae thy lanmbniuiach lor id 

Te trae thy laninoniuinbromid 

Tetra-n-propylammoniumbromid 

Te tra -n-buty lammoniumbr omic 

Tetra-n-butylaimnoniuajodid 

Te tra -n-hexy lammoniumbr omid 

Tetra-n -octy lammoniumbr omid 

Tetra-n-decylammoniumbromid 

Trioctyl-methyl-ammoniumsulfat 

Trioctyl-methyl-ammoniumjodid 

N -Me thy 1 -S -decy laiorpho 1 in i urabr omi d 

N-Methyl-N-butylmorpholiniui5bromid 
N-Me thy 1 -N -octy laorphoi in i umbr omid 

N-Methyl-S-cetylaorpholiniyL-abroaic 

N-Methyl-N-benzylmorpholiniumbroiaid 

N-Methyl-N-benzylmorpholiniumchlorid 

N-Me thyl-N-e thy Imorpholiniumbromid 

N-Methyl-N-ethylpyrrolidiniumbromid 

N-Methyl-N-butylpyrrolidiniumbromid 

N-Methyl-N-cetylpyrrolidiniumbromid 

N-Methyl-N-octylpyrrolidiniumbromid 

N-Methyl-N-benzylpyrrolidiniuachlorid 

N- (2-Hydroxyethyl) -N-ethylpiperidiniumbromid 

N- (2-Hydroxyethyl) -N-butylpiperidiniumbromid 
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N- (2-Hydroxyethyl) -N-octylpiperidiniumbromid 
B- (2-Hydroxyethyl) -N-benzylpiperidiniumchlortd 

Tr ipr opy Ihescy lananon iuinbr omid 

Tripropylcetylanunoniunbromid 

N-Ethyl-N-butyl-piperodiniunbromid 

Tricyclohexylethylaininoniuinbromid 

Beazyltributylanunoniumbroinid 

Ben zy 1 tr ine thy lammon i vunch lor id 

Hexadecylpiperidiniumchlorid 

Hexadecy Itr iine thy lairanoniumbr omid 

Phenyl tr ime thy lannnon iuinbr omid 

Tetrabutylammoniumhydrogensulfat 

TetraethylammoniTMiihydrogensulfat 

Tetraethylammonium-4-toluolsulfonat 

Tetradecylammoniumcferchlorat 

Tr icapry Ime thy lammbniumbromid 

Dimethyl- tr iethy lendiammoniumbromid 

Bei den extraktionsf Shigen quartSren Phosphoniumsalzen 
kann das Phosphoratom sowohl in offenkettigen als auch 
cyclischen Systemen vorliegen. Die am Phosphor befind- 
lichen Reste R kSnnen gleich Oder verschieden sein und 
haben die gleiche Bedeutung wie die Reste R der quar- 
tSren Aimnoniumsalze. Es kOnnen mehrere quartare Phos- 
phoniumsalze z.B. durch Alkylengruppen miteinander ver- 
bunden sein. Die am Phosphor befindlichen Reste R 
kannen gegebenen falls substituiert werden. Beispiels- 
weise geeignet sind solche quartSren Phosphoniumsalze 
nit 4 bis 72 C-Atomen und 1 bis 3 P-Atomen: 
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Tetramethylphosphoniumbromid 

Te t r ae thy Ipho sphon iumchlor id 

Te t r a e thy Ipho sphon iumbr omi d 

Tetra-n-propylphosphoniumbromid 

Tetra-n-butylphosphoniumbromid 

Tetra-n-butylphosphoniumjodid 

Tetra-n-hexylphosphoniumbromid 

Tetra-n-octylphosphoniiimbromid 

Tetra-n-decylphosphoniumbromid 

Tri-n-decyl-methyl-phosphoniumbromid 

Tr i -pheny 1 -ce ty 1 -phosphon iumbr omid 

Tr i -phenyl -benzy 1 -phosphon iumbr omid 

Tr i -phenyl-me thy 1-phosphoniumbr omid 

Tri-phenyl-ethyl-phosphoniumchlorid 

Tri-phenyl-butyl-phosphoniumbromid 

Als inerte, nicht mit Wasser mischbare organische Phase, 
mit der in Kombination mit den erf indungsgemSBen Phenolen 
die quartare Ammonium- und/oder Phosphoniumsalze aus 
wSBrigen Systemen extrahiert werden, dienen bekannte 
Lasungsmittel, wie z.B. Benzol, Toluol, Xylol, Ethyl- 
acetat, chlorierte aliphatische Kohlenwasserstof fe wie 
Methylenchloric, Chloroform und 1 /2-Dichlorethan una 
chlorierte aromatische Kohlenwasserstof fe wie Chlor- 
benzol, Dichlorbenzol , Chlortoluol und Chlorxylol. 

Das Verhaitnis der Volumina der , organ ischen nicht mit 
Wasser mischbaren Phase zur waflrigen Phase sollte fur 
jedes quartare Ammoni\im- und/oder Phosphoniumsalze im 
einzelnen ermittelt werden. Es hSngt dardber hinaus 
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von der Zeit unci der Intensitat der Vermischxang beider 
Phasen ab. Das VerhSltnis der Volumina der organischen 
zur wSflrigen Phase kann zwischen 1:25 und 10:1 liegen. 
Falls erforderlich kann unter Druck und bei erhObten 
Texnperaturen zwischen 20 und 200 •c, bevorzugt zwi* 
schen 20 und lOO^'C extrahiert verden. Die Vennischungs* 
zeit der wSBrigen mit den Oniumsalz bekannten Phase und 
der organischen Phase plus Phenol kann zwischen 0,1 und 
1800 sec liegen. Der tJbergang der quartSren Ammonium- 
und Phosphoniumsalze in die organische Phase erfolgt 
im allgemeinen rasch, so daB die Vermischungszeiten ia 
unter en Bereich des oben angegebenen Zeitintervalls 
liegen. Das molare VerhSltnis von quartSren Ammonium- 
bzw. Phosphoniximsalz zu Phenol liegt zwischen 1:1 bis 
1:100 bevorzugt 1:1 bis 1:25- Der pH-Wert der wSBrigen 
Phase sollte neutral bis basisch sein. Die Extraktion 
selbst kann in den gSngigen Systemen, z-B. Mischer- 
Scheider-Sy St emen erfolgen. Im Abwasser hSufig befind- 
liche Salze wie Chloride und Sulfate wirken nicht nach- 
teilig, sondern begiinstigen sogar die Entfernung der 
Oniumsalze aus der wSflrigen Phase, Organiphile Phenole 
insbesondere solche mit ISngeren Alkylketten zeigen die 
beste Extraktionswirkung . Sie gehen zusammen mit dem ge- 
nannten Anteil an wuartefnSren Anmoniumsalz- bzw. Phos- 
phoniumsalze nahezu quantitativ in die organische Phase 
fiber und k5nnen dort zuriickgewonnen werden. Durch z.B. 
Destination der organischen Phase nach Extraktion kann 
somit das organische Losungsmittel, die Phenolkompo- 
nente und das quartSre Ammonium- bzw* Phosphoniumsalz 
zuriickgewonnen werden. Organisches LSsungsmittel tind 
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Phenolkomponente kfinnen dann wieder erf indungsgemaS ein- 
gesetzt werden, \ind zusStzlich . zur Entferntmg der nicht 
abbaubaren Oniumsalze aus dezn Abwasser besteht die Mog* 
lichkeit der Rtickgewinnung der tellweise wertvollen 
guart&ren Annnonium- bzw. Phosphonlumsalze. 
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Beispiele 
Be i spiel 1 

In einem Versuch auBerhalb des Rahmens dieser Erf indung 
werden 880 g einer wSflrigen LBsung, die 352 ppm Tetra-n- 
butylammoniunbromid (TBAB) (1,1 m Mol) enthSlt, mit 880 g 
Methylenchlorid versetzt. Beide Phasen werden 20 Minuten 
intensiv vermischt. Danach wird die wSBrige Phase abge- 
trennt und die Menge TBAB bestimmt. 

Nach Extraktion ist nur ein geringer Teil TBAB in die 
Methylenchloridphase (ibergegangen . 315 ppm TBAB ver- 
bleiben in der wSBrigen Phase, nur 37 ppm TBAB sind 
extrahiert worden. 

Beispiel 2 

Wie in Beispiel 1 werden 880 g einer wSBrigen LOsung 
mit 352 ppm Tetra-n-butylanmoniumbromid (TBAB) (1,1 m 
MOD vorgelegt. ZusStzlich werden 1,66 g einer 45 %igen 
Natronlauge (18,75 mMol NaOH) und 3,83 g (18,75 mMol) 
p-lsooctylphenol hinzugegeben und mit 880 g Methylen- 
chlorid 20 Minuten intensiv vermischt. Nach der Phasen- 
trennung wird der Restgehalt TBAB in der wSBrigen 
Phase bestimmt: 5-6 ppm TBAB . Im Gegensatz zu Beispiel 
1 ist das Oniumsalz fast quantitativ aus der wSBrigen 
Phase entf ernt worden . 
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Beispiel 3 

Analog Beispiel 2, jedoch wird ein anderes Phenol ein- 
gesetzt. Anstelle von 3,83 g Isooctylphenolh8,75 mMol) 
warden 2,81 g p-tert .-Butylphenol (18,75 mMol) einge- 
setzt. Nach Trennung der Phasen sind nur noch 9 ppm 
Tetra-n-butylammoniumbromid (TBAB) in der waBrigen 
Phase (vor der Extraktion 352 ppm TBAB) enthalten. 

Beispiel 4-8 

Es wird die gleiche wSBrige Losung mit 352 ppm Tetra- 
n-butylammoniximbromid (TBAB) wie in Beispiel 1 bis 3 
eingesetzt. GemMB Beispiel 2 wird ein molcurer tJber- 
schuB, bezogen auf die Mole TBAB an p-Isooctylphenol 
(IOP)/NaOH zugesetzt und anschlieBend mit Methylen- 
chlprid extrahiert. Onterschiedliche Molmengen p-Iso- 
octylphenol {IOP)/NaOH, bezogen auf die Mole TBAB, 
zeigen eine unterschiedliche Wirksamkeit bezQglich 
der Extraktion des Oniumsalzes. 

Beispiel Mol lOP/NaOH: ppm TBAB in der waBrigen Phase 
Mol TBAB vor und nach Extraktion 

4 5 352 ppm 98 ppm 

5 10 352 ppm 29 ppm 
S 15 352 ppm 10 ppm 

7 20 352 ppm ^=5 ppm 

8 25 352 ppm «5 ppm 

Extraktionszeit 20 Minuten. Gleiche Menge wSBrige und 
Methylenchloridphase . 
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Beispiel 9-13 

Analog Beispiel 4-8. Jedoch wird anstelle von prlso- 
octylphenol p-Cyclohexylphenol (CHP) eingesetzt. 

Beispiel Mol CHP/NaOH ppm TBAB in der wSBrigen Phase 
l4ol TBAB vor und nach Extraktion 



9 5 352 ppm 178 ppm 

10 10 352 ppm 47 ppm 

11 15 352 ppm 1 1 ppm 

12 20 352 ppm 6-5 ppm 

13 25 352 ppm ^ 5 ppm 



Beispiel 13-17 

Analog Beispiel 2. Jedoch wurden die Extraktionszeiten 
deutlich verringert. Wie Beispiel 13-16 zeigt, ist zwi 
schen 20 Minuten und 1 Minute Verroischtingszeit kein 
Unterschied in der Extraktionswirkung zu sehen, Auch 
bei nur 30 sec. Vermischungszeit ist die Extraktions- 
wirkung kaum vermindert (Beispiel 17) . 

Beispiel Vermischungszeit ppm TBAB in der waBrigen 



phase 

vor tind nach Extraktion 

13 20 Min, 352 ppm ^5 ppm 

14 10 Min. 352 ppm <5 ppm 

15 5 Min. 352 ppm 5 ppm 

16 1 Min. 352 ppm -* 5 ppm 

17 0,5 Min. 352 ppm 5-6 ppm 
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Beispiel 18 

1000 g einer wSBrigen L5sung, die 820 ppm Tetra-n-decyl- 
airnnoniumbrorQid (TDAB) (1/24 mMol) enthSlt wird mit 1000 g 
Methylenchlorid 5 Minuten extrahiert. Nach Phasentrennung 
verbleiben 765 ppm TBAB in der wSBrigen Phase. 

Der Versuch wird wiederholt, jedoch werden vor der 
Extraktion 1,1 g (12,4 mMol) 45 %ige Nalironlauge und 
1/86 g (12,4 inMol) p-tert . -Buty Iphenol zugegeben. Nach 
Extraktion tmd Phasentrennxing werden in waBrigen Phasen 
nur noch 6 ppm TDAB gefxinden. 

Beispiel 19 

Die wSBrige L5sung gemSB Beispiel 2, die 352 ppm Tetra- 
n-butylammoniumbromid (TBAB) enthSlt, wird mit 7,8 g 
einer 45 %igen Natronlauge (88 mMol) und 10,0 g Bis- 
phenol A (Bis- (4-hydroxyphenyl) -propan-2 , 2) (44 mMol) 
versetzt und anschlieBend mit der gleichen Gewichts- 
menge Methylenchlorid 20 Minuten ausgeschiittelt . Nach 
Phasentrennxing sind nur «^ 5 ppm TBAB in der waBrigen 
Phase • 

Beispiel 20 

Die Extraktion gemSB Beispiel 2 wird wiederholt, An- 
schlieBend wird der Anteil p-Isooctylphenol in der 
WaBrigen Phase, die nach Extraktion nur noch 5-6 ppm 
TBAB enthSlt, bestimmt: 7 ppm p-Isooctylphenol . Das 
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Abwasser wird also nach Entfernen des Oniumsalzes nicht 
durch das im Sinne der Erfindiing zudosierte p-Isooctyl- 
phenol belastet, da dies in der organis.chen Phase ver- 
bleibt. 

Beispiel 21 

1000 g einer waBrigen LSsung, die 550 ppm Triphenyl- 
benzyl-phosphoniumchlorid (1,42 xnMol) enthSlt werden 
durch Zugabe von 2,21 g (25 mMol) einer 45 %igen 
Natronlauge und 5,1 g (25 nMol) p-lsooctylphenol mit 
1000 g Hethylenchlorid 1 Minute extrahiert. Nach 
Phasentrennung kSnnen in der wSBrigen Phase nur noch 
7 ppm Triphenyl-benzylphosphoniunchlorid bestinmt 
werden • 
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Pa ten tan spr flche 

1. Verfahren zur Extraktion von Oniumsalzen, bevor- 
2ugt quartare Phosphontumsalze aus waBrigen L6- 
sxangen in eine nicht mit Wasser mischbare orga- 
nische Gegenphase, dadiirch gekennzeichnet , daB 
zusatzlich eine phenolische Komponente zugegeben 
vird. 

2. Verfahren gemSB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
daB die phenolische Komponente ein Monophenol# Bis- 
phenol und ein Polyphenol mit bevorzugt 3 bis 4 
phenolischen OH-Gruppen ist. 

3. Verfahren gemSB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , 
daB die phenolische Komponente ein Mono-# Bis-r 
Tris- Oder Tetraphenol mit mindestens einem C^- 
C-jg-Alkylrest ist, 

4. Verfahren gemSB Anspruch 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl ein pH-Wert von 6 bis 14 einge- 
stellt wird. 

5. Verfahren gemafi Anspruch 1 bis 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB das Oniumsalz in einer Menge 
von 1 bis TOO Mol-%/ bezogen auf die Mole der 
phenolischen Komponente , vorliegt. 

6. Verfahren gemSB Anspruch 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet/ daB ein quartSres Phosphonium- und/oder 
quartSres Ammoniumsalz vorliegt. 
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